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摘要：介绍了第 11 届全国大学生化学实验邀请赛无机及分析化学实验操作试题的命题思路，并对实验中存在的问题及

成绩进行了总结分析。 
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Abstract:  The design ideals of inorganic and analytical chemistry experiments for the 11th National Undergraduate 

Chemistry Laboratory Tournament were introduced. The problems found in the competition and the analyses of the 

results were also provided. 
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由教育部高等学校化学教育研究中心主办，国家自然科学基金委支持，福州大学承办的“第 11

届全国大学生化学实验邀请赛”于 2018 年 7 月 6 日至 9 日在福州大学旗山校区举行。共有来自全

国 43 所高校的 126 名化学类专业本科生和 200 余名化学实验教学教师参加了此次竞赛。邀请赛旨

在检验我国高等学校化学实验教学改革的成果，加强交流，总结经验，推动化学实验教学模式、教

学内容、教学方法的改革，探索培养创新型化学人才的思路、途径和方法，进一步推动我国大学化

学实验教学改革。本文通过对本次邀请赛的无机及分析化学实验试题特点、竞赛过程发现的问题以

及竞赛结果进行分析、总结和讨论，以期能对化学实验教学改革的深化，科学地教育和培养化学创

新型人才起到一定的作用。 

 

1  命题思路(试题下载网址：http://chemlab.fzu.edu.cn/)  

本次实验操作竞赛试题的命题继续秉承前 10 届竞赛的指导思想和内容要求，在“重视基础”
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上，增加了现代实验课程建设与改革方针中的“趋向前沿，综合交叉”的命题元素。该实验试题是

从当今能源与材料的主题出发，立足于当前无机化学学科前沿研究热点，有利于学生了解新型无

机-有机发光材料的合成方法，探究无机材料结构与性能的关系，加深本科生对化学和材料学科的认

识和理解。该试题的命题将无机及分析化学实验的基本操作与前沿热点研究有机结合，在考核基本

实验知识、基本实验技能和方法的同时，也考查了考生的综合能力和科学素质，符合全国大学生化

学实验竞赛的宗旨[1]，也与一流人才的培养趋势一致。 

Cu(I)配合物具有多变的结构和优良的光、电及催化等物理和化学性能，在发光材料、化学传感、

生物探针和催化等方面具有广泛的应用，近年来在化学科学研究中备受瞩目。Cu(I)易于和有机膦配

体或吡啶配体配位生成稳定的 Cu(I)配合物。该类 Cu(I)配合物具有独特的结构和有趣的发光变色性

能，其结构和性能易于调控。为此，实现该类 Cu(I)配合物的可控合成并对其结构和性能进行深入调

控将具有重要的应用价值。基于上述背景，我们将无机及分析化学实验试题确定为“具有异构发光

变色的多核铜 (I)配合物的制备及铜含量的测定” [2–6]。该实验设计了一个两步反应，首先用

Cu(ClO4)2∙6H2O 和铜粉在乙腈中反应得到[Cu(CH3CN)4]ClO4，后利用[Cu(CH3CN)4]ClO4 与二苯基-2-

吡啶膦(dppy)在乙腈中反应，得到目标产物[Cux(dppy)y(CH3CN)x/2](ClO4)x；最后用分析滴定方法测定

产物中铜的含量，进而计算 y : x 的值，并据此推求目标产物的化学式。 

 
2  试题特点 

该试题的实验操作部分注重考查实验基本知识、基本原理及基本技能的掌握情况以及运用这些

知识和技能规范完成实验操作的能力。该试题中合成的目标产物是有机膦配位的铜(I)多核配合物，

制备中涉及到了氧化还原反应和配位反应这两个基础化学反应类型。对本科生而言这是一个全新的

综合反应，其中涉及的实验操作(称量、抽滤、结晶和沉淀或晶体洗涤)都相对较简单；产物中铜含量

的测定主要围绕称量、溶液配制、移液和滴定等常见的分析操作进行考查，旨在考查学生对实验基

本知识、基本原理及基本技能的掌握情况。 

试题通过设计一定数量的考点和考题，以考查学生“手脑并用”能力和利用现有相关基础知识

来解决实际问题的能力。试题主要设置了以下 4 个考点：(1)要求学生理解合成[Cu(CH3CN)4]ClO4 的

原理，能写出反应方程式并计算所需的 Cu 粉量；(2)合成目标产物[Cux(dppy)y(CH3CN)x/2](ClO4)x 时，

要求学生能理解各原料的作用并能按正确的顺序投料；(3)洗涤产物时能合理选择洗涤溶剂；(4)滴

定分析中滴定终点的判断。试题在实验步骤中仅提供了简单操作步骤，没有细节，要求学生根据实

验原理和所学知识做出判断和选择后进行后续实验，其目的都是检验学生是否在“照方抓药”地做

实验，还是“手脑并用”地做实验。在这 4 个考点中，第(2)、(3)和第(4)考点是本次实验的难点。由

于[Cu(CH3CN)4]ClO4 易被空气中的氧气氧化，故要求称量[Cu(CH3CN)4]ClO4 时动作要快，同时在合

成目标产物时铜粉应先于[Cu(CH3CN)4]ClO4 加入乙腈溶液中，否则会影响目标产物的产量和纯度。

本实验反应体系为有机体系，试题中已明确指出所用仪器需干燥，不应将去离子水引入反应体系。

目标产物溶于乙腈，但难溶于乙醚，实验中用乙醚这一不良溶剂使目标产物结晶析出，故应先用乙

腈与乙醚的混合溶剂，后用乙醚对目标产物进行洗涤，否则会影响目标产物的产量和纯度。从实

验原理可知，Cu(II)与 EDTA 形成较稳定的蓝色配合物，在 pH = 2–12 的溶液中，Cu(II)与黄色的

1-(2-吡啶偶氮)-2-奈酚(PAN)指示剂形成紫红色的配合物，达到滴定终点时，黄色的 PAN 游离出来与

蓝色的 CuY2−混合成绿色，但由于溶液的主色为蓝色，因此在本实验目标产物 Cu 含量测定时，当溶

液颜色从蓝色突变为蓝绿色时即为滴定终点。 

化学是一门实践性很强的学科，理论与实验相辅相成。结合命题思路，实验试题中设置了 3 道

思考题，分别要求学生设计实验方案、推求化学式并推测可能的结构式以及利用配位滴定分析的基

础理论来确定实验的 pH 条件，旨在考查学生对相关实验理论的掌握情况，以及综合运用所学知识

和技能解决实际问题的能力，检验学生能否真正做到“学以致用”。 



No.6 doi: 10.3866/PKU.DXHX201810036 89 

3  考试情况及成绩分析 
无机及分析化学实验规定的竞赛时间为 7 小时。本次邀请赛中参加无机及分析化学实验比赛的

学生共 43 位，其中完成较快的学生用时为 6 小时即完成实验操作、数据分析及实验报告处理，其他

考生也都在规定时间内完成实验。 

无机及分析化学实验操作试题总分为 100 分，其中实验操作 40 分，实验报告 50 分，思考题

10 分。另设了一些单独扣分项，直接从实验总分中扣除。表 1 列出了无机及分析化学实验试题各部

分的得分分布情况。 

 

表 1  无机及分析化学实验试题各部分的得分分布情况(共 100 分) 

考查分类 考查内容 得分 所占比例/% 

实验操作

(40 分) 

配合物制备(21 分) ≥16 4.6 

12–16 32.6 

＜12 62.8 

滴定分析(19 分) ≥16 2.3 

12–16 14.0 

＜12 83.7 

实验报告

(50 分) 

配合物制备(30 分) ≥24 9.3 

18–24 20.9 

＜18 69.8 

滴定分析(20 分) ≥16 30.2 

12–16 16.3 

＜12 53.5 

思考题 

(10 分) 

≥5 4.6 

＜5 95.4 

 

实验操作包括配合物制备和滴定分析两部分。配合物制备部分考查的基本操作有减压过滤、旋

转蒸发、结晶及晶体的洗涤，涉及前述的第(1)至第(3)考点。从表 1 数据可以看出，在总分为 21 分

的配合物制备部分，得分低于 12 分的人数占比达 62.8%，最高分为 21 分，最低分为 5 分，平均分

为 10.5 分。考生普遍在第(2)和第(3)个考点上失分。尽管试题已明确提示考生在合成目标产物时要

按正确的顺序加入乙腈、dppy、[Cu(CH3CN)4]ClO4 和铜粉，但仅有极少数考生意识到投料顺序的重

要性正确地投料。本实验反应体系为有机体系，试题注意事项中已明确指出并用黑体标出所有仪器

已干燥，请直接使用，同时在试题中也指明要用干燥的玻璃仪器，但相当多的学生未能看清和充分

理解，实验中还是用去离子水洗涤玻璃仪器和产品，导致无法得到期望的目标产物。在洗涤目标产

物时，很多考生没能根据实验弄清目标产物的溶解性，没能正确地进行洗涤。这说明部分考生审题

不仔细，没有详细看实验注意事项，对实验原理理解不透彻。分析滴定部分涉及减量法称量、溶液

的配制、移液及滴定分析等基本操作，涉及前述的第(4)个考点。从表 1 数据可以看出，在总分为 19

分的滴定分析操作部分，得分低于 12 分的人数占比高达 83.7%，最高分为 18.5 分，最低分为 1.5 分，

平均分为 8.5 分。在进行目标产物 Cu 含量测定时，约 85%的考生在准确判断滴定终点时存在困难，

对终点颜色变化不了解，导致终点判断不准确，或提前或滞后，这是导致滴定分析得分普遍偏低的

主要原因。另外，竞赛中得分较低的学生不规范的基本操作包括了直接将待润洗的移液管插入容量

瓶中吸取溶液；直接将滴定管夹在蝴蝶夹上读数；在临近滴定终点时不用洗瓶淋洗锥形瓶瓶壁，不

会加半滴控制终点。此外，部分学生缺乏定量分析的概念，直接用台秤称量产品进行滴定分析，也
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直接造成滴定分析操作得分偏低。综合考虑配合物制备和滴定分析这两部分，在总分为 40 分的实验

操作部分，最高得分为 31.5 分，最低得分为 9.5 分，平均得分为 19.0 分，具体得分分布如图 1Ａ所

示。从实验操作情况可以看出考生普遍没有体会实验中的难点，对实验原理理解不透，在实验过程

中缺少思考，“手脑并用”能力和利用现有相关基础知识来解决实际问题的能力有待提高。 

实验报告分数在本试题中占比 50%，这部分综合考查产品的质量与产量、实验数据的记录及处

理。其中与配合物制备相关的报告总分为 30 分，与滴定分析相关的报告总分为 20 分。从表 1 数据

可见，配合物制备部分的报告得分低于 18 分的达到 69.8%，最高得分为 30 分，最低得分为 2 分，

平均得分为 14.5 分。这部分的得分差距主要源于产品的产量和质量的差异。由预实验可知，正确操

作时本实验的产率较高，通常在 80%以上，甚至可达到 90%以上，纯的产品应呈乳白色，在 365 nm

紫外光的激发下发蓝色荧光，含有杂质的产品可发出绿色的荧光，因此可从产量及质量这两方面综

合对考生的产品进行评分。这部分实验报告的得分低于 18 分的学生比例与配合物制备操作部分得

分低于 12 分的学生比例相近，说明操作技能直接影响了产品的产量和质量。滴定分析部分的报告得

分低于 12 分的占 53.5%，最高得分为 20 分，最低得分为 2 分，平均得分为 11.4 分。这部分学生得

分差距主要源于产品中 Cu 含量测定的数据处理及滴定分析精密度的差别。由于很多考生没有按要

求对数据进行处理并得出结果，导致得分偏低。综合上述两部分，实验报告的最终得分分布情况如

图 1B 所示，最高得分为 44 分，最低得分为 6 分，平均得分为 25.9 分。实验报告中，部分参赛学生

的实验记录欠缺条理，数据记录杂乱随意，这也影响了后续实验结果的分析和讨论。 
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图 1  无机及分析化学实验操作考试得分分布图 

(A) 实验操作部分；(B) 实验报告部分 

 

本试题结合实验内容，设置了三道思考题，共 10 分。从表 1 的得分情况看，大部分参赛学生的

得分很不理想，最高得分为 5 分，平均得分为 1.2 分。从思考题的回答情况看，绝大部分考生知道

第 1 道思考题中 Cu 粉的作用是防止 Cu(I)被氧化为 Cu(II)，但只有个别考生能设计出具体的实验替

代方案，大部分考生只是泛泛而谈，没有给出切实可行的实验方案。合成时如不加入铜粉，则在合

成目标产物时可将实验方案改为：(1)通氮气(或 Ar 气等惰性气体)除去溶剂中的溶解氧；(2)整个反

应过程须采用惰性气体保护。第 2 道思考题是个难题，本题要求学生从滴定结果推求目标产物的化

学式并画出可能的结构图。根据题意推出的化学式应是最简式，再根据配体的性质及中心离子的配

位特点可以画出可能的结构图。本题中对 dppy 配位原子的判断是很关键的一步。在本科教学中，学

生接触较多 N 配位的配合物，较少接触到以 P 配位的配合物。P 与 N 是同族元素，P 不仅可以利用

孤电子对与中心离子形成 σ配键，而且还可以利用空的 3d 轨道与中心离子形成反馈 π键，增强其配

位能力，因此 dppy 是二齿配体，而非仅以 N 配位的单齿配体。另外，Cu(I)的配位数也困扰了很多

考生，Cu(I)的配位数可以是 3 和 4。以上三点中，任何一点分析失误，都无法画对可能的结构图。
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第 3 道思考题是配位滴定分析中最基础也最重要的酸效应问题，相关计算在分析化学的理论课中均

有讲授，但仅有 2 个考生计算正确。由于分析化学的理论和实验课大多排在大学一年级，后续的实

验课中虽然会涉及分析实验的内容，但往往不会对相关的理论知识过多强调，因此参赛的大三学生

忘记低年级所学的理论知识也就不足为奇了。但理论知识的学习是个积土成山的过程，只有不断地

温故知新，才能打下坚实的理论基础，否则实验也只能“照方抓药”，综合分析解决问题能力的提高

只能成为一种奢求。 

此外，在实验操作部分还设置了单独扣分项，直接从总分中扣除。单独扣分项包含损坏仪器、

索取产品、实验超时、不规范操作导致的安全事故、废液及固体废渣未按规定倒入指定容器、桌面

不整洁等。从实验情况看，因索取产品导致扣分的占到参赛人数的 20.9%。另有一些考生由于在旋

转蒸发除去乙腈时，不看试题中乙腈的物理性质，直接将水浴温度设置过高，或由于不规范操作导

致溶液冲到防溅球中；或是将挥发性有机废液长时间在敞口烧杯中放置，没有及时倒入具塞废液瓶

等导致扣分。由于单独扣分项直接从实验总分中扣除，并且实验总得分综合考虑了各部分的成绩，

有些同学实验操作得分高，但实验报告得分低，有些同学则正好相反，导致实验最终得分偏低。 

 
4  结语 

第 11 届全国大学生化学实验邀请赛已圆满结束，通过本次赛事我们发现考分比较低的学生存

在的共同问题有：实验原理理解不透彻，实验过程缺少思考，理论知识不够扎实，难以做到学以致

用；实验基本操作不规范。其中“实验基本操作不规范”只要在各个实验环节稍加提醒就可以得到

纠正，甚至短期的强化培训也能取得立竿见影的效果，但要让学生在实验中做到“手脑并用”则非

朝夕之功。为此须在教学方法、教学内容、课程设置及课程评价等方面对化学实验教学进行改革，

以提高学生的科学思维能力及综合素质。但任何实验教学改革的成效都离不开实验室硬件和软件条

件的同时改善，只有师生在观念上共同重视实验课程，实验教学改革才能取得预期的效果。 
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